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 A nanotecnologia traz para as diversas áreas da ciência um grande desafio no 
estudo de novos materiais. O comportamento diversificado para materiais em escala 
nanométrica é a nova fonte de conhecimento a ser explorada. Um grande número de 
materiais nanométricos já são usados. O grande desafio está no fato que um mesmo 
material pode ser usado em diferentes áreas de aplicabilidade, além do fato que os 
nanomateriais magnéticos são amplamente explorados no contexto da 
nanotecnologia. 
O desenvolvimento desses materiais é de grande importância para processos 
de produção que devem ser cada vez mais sustentáveis. O mundo busca fontes de 
energia renováveis e o biodiesel é uma dessas fontes. A sua produção exige 
catalisadores cada vez mais eficientes, a excelência no processo de sua produção, 
ocorrerá quando encontrado um catalisador eficiente e também sustentável. 
A catálise heterogênea é sem dúvida a porta para este acontecimento. E 
usando um nanocatalisador magnético se ampliam as vantagens na produção do 
biodiesel por serem recicláveis, econômicos, reutilizáveis e deste modo mais 
sustentáveis.             
Este trabalho mostra a síntese de um híbrido de nanopartícula magnética, 
criada a partir de óxido de ferro e funcionalizada com peptóide, através da reação de 
Ugi (reação multicomponente, 4RMC, U-4CR), que posteriormente foi utilizado como 
catalisador heterogêneo em reação de transesterificação e esterificação para 
obtenção de biodiesel. Através de técnicas de IV, DRX, RMN e HPLC foram feitas 
análises para a caracterização da nanopartícula de óxido de ferro, do peptóide bem 
como do biodiesel.  
Nas condições reacionais que foram utilizadas, foi observada uma baixa 
conversão de óleo em biodiesel as condições reacionais devem ser modificadas ou 
a superfície ativa do nanocatalisador magnético peptóide deve ser alterada, podendo 
ser explorada para estudo uma superfície de natureza básica ou realizar estudo 
como catalisador em outros materiais. 
 
Palavras - Chaves: nanopartículas magnéticas, óxido de ferro, reação Ugi, 




Nanotechnology brings to the various areas of science a major challenge in 
the study of new materials. The diverse behavior for materials gauge scale is the new 
source of knowledge to be exploited. A large number of gauge materials are already 
used. The challenge lies in the fact that the same material can be used in different 
areas of applicability, furthermore magnetic nanomaterials are widely exploited in the 
context of nanotechnology. 
The development of these materials is of great importance for production 
processes to be more sustainable. The world seeks renewable energy sources and 
biodiesel is one of those sources. Its production requires more efficient catalysts, 
excellence in the process of production will occur when found an efficient and also 
sustainable catalyst. 
Heterogeneous catalysis is undoubtedly the door for this event. And using a 
magnetic nano-catalyst to extend the advantages in the biodiesel production by being 
recyclable, economical, reusable and thus more sustainable way. 
This work shows the synthesis of a hybrid magnetic nanoparticle, created from 
iron oxide and functionalized with peptoid by Ugi reaction (multicomponent reaction 
4RMC U-4CR), which was subsequently used as heterogeneous catalyst in reaction 
transesterification and esterification reactions to obtain biodiesel. Techniques using 
IR, XRD, NMR and HPLC were done to characterize the iron oxide nanoparticle, the 
peptoid as well the biodiesel. 
On the reaction conditions used herein, a low conversion of oil into biodiesel 
was observed the reaction conditions should be modified or the active surface of the 
magnetic nano-catalyst peptoid should be changed and can be exploited to study the 
basic nature of surface or perform study as a catalyst in other materials. 
Key - words: magnetic nanoparticles, iron oxide, Ugi reaction, peptoids, biodiesel, 
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Pesquisas contemporâneas de materiais nanoestruturados, estão sendo 
desenvolvidas em diversas áreas de aplicações tecnológicas. O interesse em 
nanomateriais é devido ao fato de que materiais em escala nanométricas 
apresentam propriedades químicas e físicas peculiares, podendo apresentar 
tolerância à temperatura, cores, reatividade química, condutividade elétrica, ou 
mesmo exibir força de intensidade extraordinária. Os comportamentos na 
nanoescala não são necessariamente previstos a partir daqueles observados em 
escala macroscópica. E são causados não pela ordem de grandeza da redução no 
tamanho, mas pelos novos fenômenos observados, que são intrínsecos ou se 
tornam influentes na nanoescala (CUNHA, 2014). A convergência entre diferentes 
áreas da ciência como a química, física, biologia, sobre a nanotecnologia gera ampla 
possibilidade de aplicações na produção de materiais, chips de computadores, 
materiais para diagnóstico, energia, exploração espacial, segurança e muitas outras 
(ALICE, RUPPENTHAL, BECK, 2011). 
Como vantagem complementar, as nanopartículas apresentam a 
possibilidade de modificação dos grupos funcionais da sua superfície, de forma a 
atribuir-lhes outras características (CUNHA, 2014). As nanopartículas magnéticas 
funcionalizadas ou quimicamente modificadas são criadas basicamente por um 
núcleo magnético, envolvido por uma camada polimérica, com ou sem centros 
ativos, e que podem ancorar metais ou compostos orgânicos seletivos. Estas 
nanopartículas em particular podem ser consideradas como materiais híbridos 
orgânico/inorgânicos de grande interesse em aplicações comerciais devido às 
propriedades obtidas que não são observadas nos materiais convencionais. Os 
materiais híbridos orgânicos/inorgânicos visam ser uma alternativa para a produção 
de novos materiais multifuncionais específicos com uma ampla gama de aplicações. 
Uma das formas de se funcionalizar as nanopartículas são as reações 
multicomponentes (RMCs), que são sínteses convergentes, partindo de três ou mais 
reagentes, que possuam características de transferência de todos os átomos dos 
reagentes aos produtos, sendo caracterizada como uma reação de alta economia 
atômica (BATALHA, 2013). 
20 
 
Uma das RMCs de grande importância e que será utilizada neste trabalho é a 
reação de Ugi, a reação foi descrita em 1959 por Ugi e colaboradores (MAYER, 
NEVEU E CABUIL, 2002), sendo classificada como uma reação de 
multicomponentes a base de isocianeto. A reação geralmente é preparada com um 
solvente polar prótico como metanol, devido ao mecanismo iônico da reação. Os 
produtos da reação Ugi apresentam uma grande variedade de substituição, 
decorrente de uma cascata de reações químicas elementares, que procedem para 
um passo irreversível, originando o produto final. 
Para a utilização prática das nanopartículas magnéticas, a modificação da 
superfície com grupos atrativos é importante, pois é a base para a sua 
funcionalidade. Dois grupos funcionais muito utilizados para a modificação da 
superfície para moléculas de interesse são os grupos carboxila e o grupo amino 
primário (WUANG, 2009).   
De acordo com Vasconcelos (2014), as nanopartículas magnéticas (NPM’s) 
apresentam características químicas de ácidos ou bases de Lewis ou Brönsted e 
permitem seu uso em diversos processos, por exemplo, na síntese de 
biocombustíveis (VASCONCELOS et. al., 2014). Os nanocatalisadores magnéticos 
proporcionam um aumento da razão área superficial/volume, levando a elevadas 
atividades catalíticas, quando comparados aos tradicionais catalisadores com largos 
cristais, resultando assim em alta reatividade química (MOSHFEGH, 2009).  
Outra vantagem para o uso é que no processo de separação, as NPMs são 
facilmente removidas de uma suspensão com aplicação de um campo magnético, 
eliminando a etapa da centrifugação ou filtração. A remoção das NPMs carregadas 
do meio em que estão, por separação magnética, é relativamente rápida e de fácil 
operação, requerendo equipamentos simples (SAFARIK e SAFARIKOVÁ, 1999). 
Estas características tornam as NPM’s extremamente atrativas para aplicações em 
catálise, principalmente por apresentarem elevada área superficial, que segundo 
Tristão (2010), provoca um aumento significativo na sua reatividade, 
desempenhando um papel eminente em processos químicos, pelo aumento dos 
sítios catalíticos na superfície do catalisador. 
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Estas características têm colocado as NPM’s como um grupo de materiais 
largamente utilizado como catalisadores em processos para obtenção de 
biocombustíveis, tais como biodiesel, bioetanol, bio-óleo e hidrogênio. 
Além destes biocombustíveis o biodiesel também necessita de catalisador em 
sua síntese. O método industrial mais utilizado para a síntese do biodiesel, é a 
transesterificação via catálise básica, utilizando metóxido de sódio (CH3ONa) como 
catalisador  químico homogêneo e metanol como álcool. 
Na catálise homogênea o catalisador não é recuperado. Em consequência, 
uma quantidade significativa de efluentes é gerada no processo de purificação. 
As reações de transesterificação e esterificação poderiam ser conduzidas na 
ausência de catalisadores. Entretanto, o tempo e o custo energético envolvido, para 
sua produção em grande escala ainda não é economicamente viável (OTERA e 
NISHIKIDO, 2010). 
A catálise heterogênea tem grande potencial para contornar esses problemas, 
a utilização dessa via catalítica poderá se tornar viável técnico e economicamente se 
encontrado um catalisador que garanta eficiência na conversão dos triacilgliceróis 
em éster; apresente certa estabilidade, permitindo sua reutilização (COSTA, 2011); 
possibilite uma fácil reativação, no caso de perda de atividade por lixiviação; e que o 
aproveitamento da glicerina seja facilitado, comparado ao da glicerina obtida pela via 
homogênea. 
A utilização de catalisadores heterogêneos aplicados à produção de biodiesel 
pode reduzir os custos de produção e assim pode se tornar competitivo com o diesel 













2. Objetivo  
 
Na busca de novos materiais para a catálise heterogênea de biocombustíveis 
e com o intuito de minimizar os problemas associados ao processo de catálise 
homogênea, este trabalho teve como objetivo principal sintetizar um híbrido de 
nanopartícula magnética (NPM) de óxido de ferro com agrupamento amino, realizar 
através da reação de Ugi (U-4CR) a funcionalização da nanopartícula, formando um 
híbrido nanopartícula-peptóide, através do método de coprecipitação para em 
seguida, utilizá-lo como catalisador na síntese de biodiesel utilizando óleo de soja e 
palma. 
 
Outros objetivos do trabalho são: 
 
 Fazer as caracterizações comprovando o êxito da síntese da 
nanopartícula e do peptóide; 
 Verificar através de técnicas analíticas a obtenção do biodiesel; 
 Recuperar o catalisador e caracterizá-lo, verificando se 


















3. REFERENCIAL TEÓRICO 
 
3.1. Nanopartículas magnéticas 
 
Nanopartículas magnéticas (NPMs) são sistemas formados por grãos da 
ordem de nanômetros (10-9 m) que, por encontrarem-se entre o estado molecular e 
atômico, possuem propriedades físicas e químicas bastante diferentes das 
observadas em materiais macroscópicos. Essas propriedades dependem fortemente 
do tamanho, morfologia e estrutura cristalina (FRANCISQUINI, SCHOENMAKER , 
SOUZA , 2015), do material de origem. 
Dentre os vários nanomateriais magnéticos, as nanopartículas a base de 
óxido de ferro são bastante estudadas, devido à sua múltipla aplicabilidade, não 
toxicidade, fácil preparação, suas propriedades elevadas de magnetismo e material 
abundante. 
Suas propriedades magnéticas resultam de suas características intrínsecas e 
das interações entre partículas, e são afetadas pela sua estrutura microscópica 
(SIQUEIRA, 2014).  
 
3.1.1. Composição das nanopartículas magnéticas de óxido de ferro 
 
 Os óxidos de ferro (ferritas) apresentam-se de formas variadas. A magnetita 
(Fe3O4), a gama - maghemita (ƴ-Fe2O3) e alfa - hematita (α-Fe2O3) são as formas 
mais comuns. Estes óxidos possuem uma química muito interessante devido às 
suas propriedades magnéticas, elétricas, físico-químicas e morfológicas podendo 
formar uma enorme variedade de compostos com diferentes estruturas. As ferritas 
são um grupo de materiais que possuem magnetização espontânea à temperatura 




A hematita (Figura 1) é o mais conhecido óxido de ferro, presente em grande 
variedade de solos e rochas, sendo ainda muito utilizada como pigmento. Esse óxido 
pode apresentar coloração avermelhada, negra ou cinza metálico. A hematita possui 
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a mesma fórmula que a maghemita, porém com estruturas cristalinas diferentes. A 
fase alfa (α-Fe2O3) é isoestrutural com o coríndon (Al2O3), apresentando célula 
unitária hexagonal formada por pares de grupos Fe(O)6 octaédricos ligados entre si. 
Ela pode ser obtida a partir do tratamento térmico da fase gama (γ-Fe2O3), 
que provoca a mudança da estrutura cúbica para hexagonal (VERWEY, 1939). 
Diferente da magnetita e da maghemita, a hematita à temperatura ambiente é um 
óxido fracamente ferromagnético (Tc = 683 °C), outros exemplos de óxidos de ferro 
são wüstita (Fe1-xO), goetitas, ferritas (MxFe3-xO) entre outros. 
 
 
Figura 1. Estrutura cristalina da hematita (MAGALHÃES, 2008). 
 
Cristalograficamente, as ferritas podem ser divididas em quatro sub-grupos: 
espinélios, magnetoplumbitas, granadas e perovskitas. Dentre os grupos citados 
acima, o de maior interesse para o desenvolvimento deste trabalho é o sub-grupo 
espinélio.  
No sub-grupo espinélio, íons com diferentes estados de oxidação estão 
presentes tanto em sítios tetraédricos como em octaédricos, podendo se apresentar 
de duas maneiras: espinélio normal e espinélio invertido. Onde a estrutura espinélio 
normal os íons divalentes ocupam as posições tetraédricas e os íons trivalentes 
ocupam as posições octaédricas. Já no caso do espinélio invertido os íons 
trivalentes ocupam as posições tetraédricas enquanto os ínos divalentes e 






A magnetita (Figura 2) possui um sistema de cristalização cúbica, 
apresentando estrutura do tipo espinélio invertida, é um óxido de ferro que apresenta 
coloração preta, sendo representada pela expressão Fe3O4 como fórmula ideal e 
possui parâmetro de rede a0 = 8,394 Å. Apresentando como principal vantagem a 
capacidade de oxidação completa de contaminantes a compostos simples. 
A magnetita difere dos outros óxidos por possuir em sua estrutura ferro (II) e 
ferro (III). Possui sistema de cristalização cúbico com estrutura do tipo espinélio 
invertido. Ela possui célula unitária cúbica de face centrada, com oito íons Fe3+ 
localizados no sítio tetraédrico (sítio A), dezesseis átomos de ferro localizados no 
octaédrico (sítio B, sendo oito íons Fe3+ e oito Fe2+) e trinta e dois átomos de 
oxigênio (O2-) (SIQUEIRA, 2014).  
 
 
Figura 2. Estrutura cristalina da magnetita (MAGALHÃES, 2008). 
 
A maghemita, γ-Fe2O3, é obtida pelo processo de oxidação (natural ou 
induzido) da magnetita, possui estrutura cristalina cúbica de face centrada e 
coloração marrom-avermelhada. Tanto a magnetita quanto a maghemita apresentam 
propriedades físicas similares e o mesmo tipo de estrutura cristalina. 
A magnetita, Fe3O4 cristaliza com a estrutura de espinélio (Figura 3). Os 
grandes íons de oxigênio estão perto embalados em um arranjo cúbico e os íons Fe 
menores preenchem as lacunas. As lacunas são de dois tipos: 
 
Sítio tetraédrico: íon Fe está rodeado por quatro oxigênios 




Figura 3. Estrutura cristalina da magnetita (SAKO, PANDOLFELLI, 2014). 
 
 
3.1.2. Funcionalização da nanopartícula (Peptóides) 
 
A funcionalização de nanopartícula, através da reação de Ugi, para a 
obtenção de um peptóide foi realizada de acordo com a metodologia (SIQUEIRA, 
2014) desenvolvida anteriormente em nosso grupo de pesquisa, bem como a sua 
caracterização. Esta reação envolve a condensação de quatro componentes: um 
isocianeto, componentes carbonílicos ou oxo (como aldeídos ou cetonas), um ácido 
carboxílico e uma amina primária, obtendo como produto uma diamida também 
chamada de peptóide (COSTA, 2015). 
Os peptóides são uma família de moléculas não-naturais (BARRETO, 2013), 
e são compostos atrativos, pois apresentam diversas vantagens, tais como maior 
estabilidade em relação à proteólise de peptídeos naturais, elevada flexibilidade, 
grande variabilidade de grupos funcionais, ausência de restrições espaciais 
presentes em peptídeos devido à quiralidade do carbono α, entre outros 
(VERCILLO,  2007). 
Os peptóides são isômeros estruturais dos peptídeos e se diferem devido a 
suas cadeias laterais estarem conectadas ao átomo de nitrogênio, diferentemente 





Figura 4. Estrutura de peptídeo e peptóide (BARRETO, 2013). 
 
A combinação de nanopartículas, que possuem propriedades eletrônicas, 
fotônicas e catalíticas únicas, com biomateriais, que possuem propriedades de 
reconhecimento, catálise e inibição únicas, leva ao desenvolvimento de 
nanomateriais híbridos nanopartículas-biomoléculas que incorporam as 
propriedades altamente seletivas catalíticas e de reconhecimento dos biomateriais, 
como proteínas e DNA, com as características especiais das nanopartículas 
(SIQUEIRA, 2014) de acordo com a Figura 5. 
 




3.2. Reação de Ugi 
 
Na reação de Ugi, os componentes não são convertidos simultaneamente em 
um único passo. Nessa reação, ocorre a formação de intermediários até a obtenção 
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do produto, mas os quatro componentes são suficientes para gerar o intermediário 
acíclico, sem precisar adicionar outros reagentes. O mecanismo proposto para a 
reação de Ugi pode ser acompanhado no Esquema 1.  
Na primeira etapa, a amina 1 e o (aldeído, cetona, componente oxo) 2 se 
condensam para a formação de um intermediário imina 3. Esse intermediário é, em 
seguida, protonado pelo ácido carboxílico 4. A protonação da imina 3, formando um 
íon imínio 5, proporciona um aumento da eletrofilicidade da ligação carbono-
nitrogênio. O ânion carboxilato adiciona-se ao carbono do isocianeto, e este se 
adiciona ao carbono do intermediário 6. O aduto α 7, então formado, pode ser visto 
como um hetero-análogo de um anidrido de ácido, que seria uma ―troca‖ de um 
átomo de oxigênio pelo grupo NR3. Os anidridos são agentes de acilação fortes, 
assim como os hetero-análogos formados, que reagem rapidamente com o átomo 
acilante mais próximo: o átomo de nitrogênio proveniente da imina inicial. Após a 
acilação intramolecular, conhecida como rearranjo de Mumm, é obtido o produto 
estável 8 da reação de Ugi (VERCILLO, 2007)  de acordo com o Esquema 1: 







3.3. Catálise  
 
As reações que envolvem catalisadores podem ser classificadas em catálise 
homogênea – quando o catalisador e os reagentes constituem uma só fase – e 
catálise heterogênea – quando o catalisador e os reagentes apresentam mais de 
uma fase – sendo que esses catalisadores podem ter natureza ácida ou básica. 
A catálise homogênea utiliza catalisadores presentes na mesma fase que os 
reagentes. E a estequiometria da reação é de três mols de metanol para um de 
triglicerídeo. Entretanto, utiliza-se um excesso de álcool para garantir eficiência na 
conversão (razão molar óleo/álcool 1:6), uma vez que o equilíbrio é deslocado, 
obtendo-se a produção de ésteres metílicos com alto rendimento, em condições 
reacionais amenas, atingindo-se o rendimento máximo em cerca de uma hora 
(MEHER et al. 2006). 
A catálise homogênea básica é preferível em processos industriais, pois o 
rendimento da transesterificação é elevado – mesmo em temperatura ambiente, é 
mais rápida, quando comparada com a catálise homogênea ácida – além dos 
catalisadores alcalinos serem mais facilmente manipuláveis e menos corrosivos que 
os catalisadores ácidos porém, de acordo com Costa (2011), a catálise básica, 
possui a desvantagem de produzir sabões, tanto pela neutralização dos ácidos 
graxos livres quanto pela saponificação dos glicerídeos e/ou dos ésteres 
monoalquílicos formados ( COSTA, 2011). 
Na catálise homogênea ácida, Os ácidos de Brönsted são os mais utilizados 
dentre os quais se incluem os ácidos clorídrico, sulfúrico (anidros) e sulfônicos 
(KILDIRAN et al., 1996; SILER-MARINKOVIC; TOMASEVIC,1998). 
Esse método para a síntese de biodiesel pode ser empregado quando o óleo 
utilizado como matéria-prima possui alto teor de ácidos graxos livres e água. A 
transesterificação em meio ácido fornece alto rendimento em ésteres 
monoalquílicos, entretanto, possui o inconveniente de requerer uma alta razão molar 
álcool/óleo, e de ser lenta, demandando longos períodos de síntese (COSTA, 2011).  
De acordo com Ghesti (2009), houve um aumento nas pesquisas no campo 
da catálise heterogênea e vem aumentando ao longo dos anos, devido ao fato de 
que os melhores catalisadores devem apresentar diversas qualidades como: 
catalisar reação de esterificação e esterificação, não desativar na presença de água, 
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ser estável, não apresentar alto teor de lixiviação, ser ativo a baixas temperaturas 
(<100 °C), apresentar alta seletividade (GHESTI, 2009) entre outros.  
O desempenho dos catalisadores heterogêneos está naturalmente 
relacionado com a natureza dos sítios ácidos ou básicos encontrados nestes 
materiais (DI SERIO et al., 2008).  
Para maior eficiência, os catalisadores heterogêneos devem apresentar 
elevada quantidade de sítios básicos na superfície (KIM et al., 2004), quando se 
trata da transesterificação básica, e uma elevada acidez superficial (MBARAKA et 
al., 2003), quando se refere à transesterificação ácida. 
 
 
3.4. Biodiesel  
 
No Brasil, o biodiesel foi introduzido na matriz energética em 2005, após ter 
sido implementado o Programa Nacional de Produção e Uso do Biodiesel (PNPB) 
em 2004. A mistura de biodiesel no diesel de petróleo passou a ser compulsória em 
2008, com percentual de 2 % v/v. Em 2014, passou a vigorar no país a mistura de 
7%v/v. Para fins de comercialização o biodiesel produzido nas usinas deve atender 
aos parâmetros estabelecidos na resolução 45/2014 da Agência Nacional de 
Petróleo, Gás Natural e Biocombustíveis – ANP. Essa resolução determina as 
normas para realização de ensaios de qualidade do biodiesel, bem como os limites 
exigidos. 
O biodiesel é um combustível proveniente de fontes renováveis, como óleos 
vegetais e gordura animal. O biodiesel é um monoalquil éster de cadeia longa, 
derivado de ácidos graxos, originando-se em processo de 
transesterificação/esterificação. 
 A transesterificação envolve a substituição do grupo alquil do éster pelo 
grupo alquil (metil ou etil) do álcool em um processo similar à hidrólise 
(SRIVASTAVA et al., 2000). O processo de transesterificação é preferível à 
esterificação devido a maior disponibilidade de matérias-primas, mas o processo de 
esterificação, é importante por possibilitar a utilização de matérias primas ricas em 
ácidos graxos livres presentes em resíduos e subprodutos de processamentos 
industriais da biomassa, como óleos brutos, borras ácidas, óleos usados em frituras 
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e produtos de origem animal (JUAN; ZHANG; YARMO, 2007; MARCHETTI; 
ERRAZU,2008; XU et al., 2008). 
O metanol é geralmente empregado na produção de biodiesel devido à 
simplicidade do processo, ou seja, tempo de reação reduzido, separação 
espontânea da glicerina dos ésteres metílicos e alta conversão dos triglicerídeos em 
ésteres. 
 
3.4.1. Reação de Transesterificação 
 
Na reação de transesterificação o triglicerídeo reage com três moléculas de 
álcool na presença de um catalisador para a obtenção de ésteres (o biodiesel). A 
reação é reversível e seu rendimento depende da relação molar entre óleo e o 
álcool, da quantidade e tipo de catalisador e do tempo de reação (MA; HANNA, 
1999, MARCHETTI; MIGUEL; ERRAZU, 2007; MEHER; SAGAR; NAIK, 2006). 
Na reação são necessários três mols de álcool para cada mol de triglicerídeo. 
Como a reação é reversível, faz-se necessário um excesso de álcool para forçar o 
equilíbrio para o lado dos produtos e aumentar o rendimento dos ésteres. O 
Esquema 2, mostra a reação geral de transesterificação: 
 
 
Esquema 2. Reação Geral de Transesterificação. 
 
As etapas da reação são: primeiro o triglicerídeo reage com uma molécula de 
álcool produzindo diglicerídeo e a primeira molécula de ácido graxo. Na segunda 
etapa, o diglicerídeo reage com outra molécula de álcool produzindo monoglicerídeo 
e a segunda molécula do éster. A última etapa consiste na reação do 
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monoglicerídeo com outra molécula de álcool produzindo a última molécula de éster 
do ácido graxo e formando a glicerina (VIEIRA, 2011). 
 
3.4.2. Reação de Esterificação 
  
A formação de ésteres por meio da reação entre um ácido graxo livre e um 
álcool de cadeia curta (metanol etanol) na presença de um catalisador ácido é 
chamada de esterificação (ARANDA et al., 2009). 
A reação de esterificação é uma reação reversível, cuja cinética e regida pelo 
princípio de Le Chatelier (ATKINS, 2001): 
“Se for imposta uma alteração, de concentrações ou de temperatura, a um sistema 
químico em equilíbrio, a composição do sistema deslocar-se-á no sentido de 
contrariar a alteração a que foi sujeita.” 
Na reação de esterificação, o ácido graxo é protonado por um ácido de 
Brönsted, facilitando o ataque nucleofílico do álcool à carbonila, formando um 
intermediário tetraédrico que posteriormente sofre um rearranjo, seguido da perda 




Esquema 3. Reação geral de esterificação. 
 
Quando o óleo apresenta acidez elevada, costuma-se proceder a uma etapa 
adicional no processo, que é a catálise homogênea ácida.  A catálise homogênea, 
no entanto, apresenta alguns inconvenientes como: o número de etapas necessárias 
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para a purificação do biodiesel e da glicerina, gerando com isso, uma quantidade 
considerável de efluentes e elevado gasto energético; reações indesejáveis de 
saponificação devido à presença de ácidos graxos livres no óleo; a possibilidade de 
corrosão do reator, quando se trata de transesterificação ácida, também chamada 
de esterificação; e a impossibilidade de reutilização do catalisador. Sendo assim, 
além do processo de produção, merece atenção também a matéria-prima oleaginosa 
ácida, como o óleo de palma, no sentido do desenvolvimento de catalisadores que 
possibilitem que ocorra a transesterificação e esterificação em uma única etapa.  
 
 
4. Materiais e Métodos  
 
Equipamentos utilizados: Espectrofotômetro Infravermelho - Médio com 
transformada de Fourier- Modelo: Affinity1- Marca: Shimadzu (utilizado na 
caracterização do peptóide e nanopartícula magnética; Espectrofotômetro 
Infravermelho FTIR – Modelo: Spectrum Two (utilizado na caracterização do 
biodiesel e óleo)  balança semi analítia – Modelo MS3002/A01; Marca Metter Toledo, 
placa de aquecimento com agitação magnética - Modelo C MAGHS7, 
rotaevaporador Buchi R210 e mufla. 
Na análise de RMN realizada no Instituto de Química da UnB foi usado um 
espectrômetro Varian Mercury Plus 300 MHz, 7,05 T, para se obter espectros de 
Ressonância Magnética Nuclear de Hidrogênio (RMN de 1H, 300 MHz). 
Deslocamentos químicos (δ) foram reportados em partes por milhão (ppm) relativos 




Foram realizadas caracterizações através de infravermelho, com pastilhas de 
brometo de potássio (KBr) puro, as frequências de absorção são expressas em cm-1. 
A espectroscopia de infravermelho é uma técnica capaz de apresentar 
informações quanto aos grupos funcionais presentes em um determinado composto, 




 O espectro foi obtido passando um feixe de radiação de infravermelho pela 
amostra comprimida em pastilha de KBr, por ser a mais recomendada para a análise 
de sólidos, com a faixa de irradiação 4000 - 400 cm-1. 
 
 
4.2. Difração de raios X (DRX) 
 As medidas de difração de raios – X foram realizadas em um difratômetro D8 
Focus ( pelo Laboratório de DRX- Central Analítica da UnB – Instituto de Química ) 
no intervalo de 10 a 70 graus em 2 com a velocidade de varredura de 1,2/ min. 
 
Pela análise do difratograma utilizada para identificar, caracterizar os 
compostos cristalinos e determinar o tamanho das nanopartículas magnéticas e 
peptóides. O tamanho médio foi calculado com o auxílio do programa Origin® com 
base na largura a meia altura de um pico de difração, utilizando a Equação de 
Scherrer (HALL, 2000). 
 
  
   
      
 
 
Em que D é o diâmetro da nanopartícula, k é a constante de 
proporcionalidade que depende da forma da partícula, assumindo como sendo 
esférica com valor igual a 0,9, λ é o comprimento de onda incidente da radiação Cu 
com valor de 1,5406 Å, β é a largura a meia altura do pico de difração em radianos e 
θ é o ângulo de difração onde a intensidade é máxima. No entanto é necessário 
fazer a correção na largura do pico utilizando a equação: 
 
           
 
Na largura a meia altura do pico observada da amostra está presente a 
largura da linha instrumental, que necessita ser extraída da seguinte forma: B é a 
largura a meia altura observada na amostra de interesse e b é a largura a meia 
altura da amostra padrão de alta cristalinidade. Utilizou-se o Silício como padrão. 
Os espectros de difratogramas foram obtidos entre 2 = 10 e 70° com a 
velocidade de varredura de 1,2/ min. 
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Os picos podem ser indexados a um padrão característico da estrutura da 
magnetita (JCPDS No. 75-0033) (JIA, CHEN, JIAO, ZHAI, 2009), sendo que os picos 
são característicos e relativos às famílias do plano (hkl) da estrutura cristalina. Assim 
o alargamento dos picos está relacionado ao tamanho das partículas. Utilizando as 
fórmulas acima foi calculado o diâmetro da amostra, vale ressaltar que essa técnica 
foi utilizada por se tratar de uma técnica mais acessível. 
 
 
4.3. Cromatografia líquida de alta eficiência (HPLC) 
 
Entre os diferentes tipos de cromatografia, a cromatografia líquida de alta 
eficiência (CLAE, em inglês: High performance liquid chromatography, HPLC) tem 
sido amplamente utilizada como uma ferramenta na bioquímica e análise de 
separação, identificação e quantificação de compostos ativos (HAYES et al., 2014). 
A bomba, movimenta a fase móvel e a amostra através da coluna; uma 
coluna, que contêm a fase estacionária, geralmente formada por partículas de sílica, 
porosas, esféricas e diâmetro em torno de 35 μm, e um detector que mostra os 
tempos de retenção das moléculas, sendo que o tempo de retenção varia de acordo 
com as interações da amostra com as fases estacionária e móvel (MALVIYA et al., 
2010). 
O detector cromatográfico é um dispositivo conectado logo após a coluna 
cromatográfica que quando em contato com os analitos presentes no eluente, emite 
sinais elétricos que são registrados na forma de picos. Através deste registro, 
podem-se obter dados qualitativos e quantitativos sobre os analitos presentes na 
amostra. 
Existem vários tipos de detectores, sendo que a escolha dependerá 
fortemente das características químicas ou físicas das espécies a se detectar. Os 
detectores de HPLC devem possuir várias características, entre elas: 
Alta sensibilidade, seletividade, linearidade (correspondente a aumento da 
concentração do analito), pouco sensível às variações de temperatura e fluxo, 
preciso e com reprodutibilidade. Assim, o detector ideal é aquele adequado ao seu 
sistema cromatográfico, a fase móvel (eluente) utilizada e principalmente as 
propriedades dos analitos alvos presentes na análise. 
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O objetivo é avaliar os teores de mono-, di-, triacilglicerídeos e de biodiesel 
(ésteres metílicos), o cromatograma é integrado no intervalo de 1,0 a 20,0 min, 
tempos de retenção correspondentes ao miristato de metila (C14:0) e ao nervonato 
de metila (C24:1), respectivamente. Este intervalo deve abranger os picos da maior 
parte dos ésteres derivados de fontes graxas. 
Através das áreas relativas dos picos obtidos no cromatograma é possível 
obter a participação de cada éster graxo na composição do biodiesel. O biodiesel de 
óleo de soja é composto majoritariamente por ésteres de ácidos graxos insaturados, 
tais como oleato de metila e linoleato de metila. (MARQUES, SILVA, NACIUK e 
FONTOURA, 2008). 
O pico mais próximo ao do padrão interno corresponde ao do linoleato de 
metila. Para fins quantitativos, uma resolução de 1,25 é considerada suficiente 
(COLLINS, BRAGA E BONATO, 2006), especialmente em cromatogramas de 
misturas complexas, como é o caso do biodiesel. 
O intervalo de 2 a 25 minutos apresentado mostra apenas os tempos de 
retenção dos ésteres graxos que mais contribuem para a composição do biodiesel 
de soja. Padrões destes ésteres foram injetados e o tempo de retenção de cada um 
foi determinado. Assim, os picos encontrados foram atribuídos ao palmitato de metila 
(2,5 min), estearato de metila (3,8 min), oleato de metila (4,1 min), linoleato de metila 
(4,6 min) e linolenato de metila (5,3 min), oleato de etila é eluído a 4,4 min. 
A concentração de biodiesel (Cbiodiesel) é estimada através da Equação, na 
qual, AT é a área total integrada, API é a área do pico do padrão interno e CPI, a 
concentração do padrão interno (COLLINS, BRAGA E BONATO, 2006). 
              
        
   
       
A amostra de biodiesel metílico de soja teve a sua pureza estimada usando-
se o oleato de etila como padrão interno. 
O heptadecanoato de metila é usado como padrão uma vez que se encontra 
ausente no biodiesel derivado da maior parte dos óleos. Além disso, atende aos 
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principais requisitos de um padrão interno quando usado na determinação da pureza 
do biodiesel: é estável, tem estrutura química semelhante aos analitos e tempo de 
retenção compatível com estes últimos. A propósito, sua escolha vem do fato de ser 
um éster de um ácido graxo de cadeia com número ímpar de carbonos, o que é 
pouco comum em triglicerídeos de origem natural. 
 
 
4.4. Densidade, viscosidade e acidez dos óleos utilizados 
 
A densidade do óleo foi analisada por um densímetro digital (modelo- 
DDM2911). As amostras de óleo de soja e palma analisadas mostram valores muito 
próximos aos da Tabela 5, (Valores de Referência: The United States Pharmacopeia 
- USP 27; RDC Nº482, de 23/09/1999, da Agência Nacional da Vigilância Sanitária – 
ANVISA.) e os valores referentes às análises realizadas estão na Tabela 6 que 
mostra os resultados das análise de índice de acidez e viscosidade. 
A viscosidade dos óleos de soja e palma foram verificadas através de um 
multiviscosímetro (modelo-HVM472-1) Figura 6.  
 
Figura 6. Multiviscosímetro (modelo-HVM472-1).  
 
Para o índice de acidez, foi realizado o método de titulação potenciométrica. 
Foi seguida a metodologia desenvolvida na Embrapa Agroenergia - Metodologia 
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Índice de acidez em óleos e gorduras (MET-CAT-030). Os resultados em triplicata 
desta análise estão na tabela 1. 
A determinação da acidez pode fornecer um dado importante na avaliação do 
estado de conservação do óleo. Um processo de decomposição, seja por hidrolise, 
oxidação ou fermentação, altera quase sempre a concentração dos íons hidrogênio. 
A decomposição dos glicerídeos e acelerada por aquecimento e pela luz, 
sendo a rancidez quase sempre acompanhada pela formação de ácidos graxos 
livres. Estes são frequentemente expressos em termos de índice de acidez, podendo 
sê-lo também em mL de solução normal por cento ou em g do componente acido 
principal, geralmente o ácido oléico. Os regulamentos técnicos costumam adotar 
esta ultima forma de expressão da acidez. O índice de acidez é definido como o 
numero de mg de hidróxido de potássio necessário para neutralizar um grama da 
amostra. O método e aplicável a óleos brutos e refinados, vegetais e animais. Os 
métodos que avaliam a acidez titulável resumem-se em titular, com soluções de 
alcali-padrão, a acidez do produto ou soluções aquosas/alcoólicas do produto, assim 
como os ácidos graxos obtidos dos lipídios. (LUTZ, 2008). 
A amostra foi dissolvida no solvente de titulação de hidróxido de potássio 
alcóolico, etanol anidro (0,1M), foi preparado um padrão primário de fitalato ácido de 
potássio (KHC8H4O4) com 24 horas de descanso desta solução, usada água 




4.5. Métodos de síntese química na produção da nanopartícula magnética  
 
Existem variados métodos para a síntese de nanopartículas magnéticas. E 
destacam-se a coprecipitação por hidrólise em meio aquoso, microemulsão, 
decomposição térmica, processo sol-gel, precipitação, deposição de vapor, sendo 
que cada tipo de síntese determina a forma e a uniformidade dos tamanhos das 
nanopartículas (REJANDRAN e PULLAR, 2001).  
A metodologia adotada neste trabalho (BOOKER, et. al. 1991), para a 
obtenção da nanopartícula, foi de coprecipitação de soluções aquosas de sais de Fe 
2+ em atmosfera inerte, livre de oxigênio, com adição de uma base, a dodecilamina.  
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Esse método apresenta as seguintes vantagens: baixo custo, rápido e de fácil 
preparo, fornece amostras hidrofílicas mas, geralmente a pouco controle no 
tamanho, distribuição, forma e cristalinidade das NPs. A (Figura 7) mostra a 
estrutura da nanopartícula de óxido de ferro com agrupamento amino. 
 
 
Figura 7. Nanopartícula de óxido de ferro com agrupamento amino. 
 
4.6. Método de funcionalização da NPM para obtenção do peptóide 
 
A metodologia de funcionalização da superfície da nanopartícula com 
agrupamento amino, foi realizada por meio da reação de Ugi, em que um ácido 
carboxílico, isocianoacetato de metila e paraformaldeído são utilizados conforme o 
Esquema 4 gerando o produto de Ugi (SIQUEIRA, 2014).  
 
 
Esquema 4. Síntese de preparo do peptóide (COSTA, 2015). 
 
Após a síntese, foi feita a desproteção dos grupos OCH3, para ativar os 




Esquema 5. Desproteção dos grupos ácidos do peptóide (COSTA, 2015). 
 
Usando o método de coprecipitação foi realizada a síntese da nanopartícula 
magnética de óxido de ferro com grupamento amino (Esquema 6), de acordo com o 
procedimento existente na literatura (BAJAJ, MALHOTRA, CHOI, 2010). A 
caracterização foi feita por meio do espectro de infravermelho e DRX, confirmando a 
estrutura da nanoparticula magnética. 
 
Esquema 6: Estrutura da nanopartícula revestida com o grupamento amino 
(COSTA, 2015). 
 
Em seguida, foi realizada a funcionalização da nanopartícula através da 
reação de Ugi, conforme Esquema 4 e realizada a desproteção do grupo OCH3, 
Esquema 5, para a obtenção do híbrido de nanopartícula magnética de óxido de 
ferro - peptóide, que foi caracterizada através do infravermelho e DRX, com os 
dados do DRX e o espectro do infravermelho, foi confirmada a estrutura do peptóide, 
agora denominado neste trabalho de Nanocatalisador Magnético Peptóide 
(NCMP). Cuja estrutura final está na Figura 8: 
 




4.7 . Síntese de Nanopartícula Magnética de Óxido de Ferro (Fe2O4) - NPM 
 
Os reagentes e materiais que foram utilizados para a síntese, foram 
reagentes comerciais da marca Sigma-Aldrech, os reagentes comerciais não 
sofreram processo de purificação prévia. E são: Cloreto de ferro II -FeCl2; 
Dodecilamina;  Acetona; Metanol; Água destilada; N2 este para criar atmosfera 
inerte. 
Posteriormente, foi realizada a reação de Ugi para a obtenção do peptóide, 
onde ficou em agitação por 24 horas a temperatura ambiente. Em seguida, foi 
decantada e lavada de acordo com os procedimentos que estão descritos a seguir. 
 
4.8 . Procedimento da Síntese de NPM 
 
Em um balão de fundo redondo ( Figura 9) foi colocada dodecilamina (0,7414 
g; 2,0 mmol) e fundida a 40° C, em seguida foi adicionada uma solução de FeCl2 . 
4H2O (0,198 g ; 0,5 mmol) em água destilada (10 mL), previamente borbulhada com 
N2 gasoso. Deixou-se sob agitação a 90º C por 3 horas (Figura 33). A solução foi 
deixada em repouso até o sistema atingir a temperatura ambiente para decantar o 
sobrenadante com  auxilio do imã.  
 
 
Figura 9. Síntese da Nanopartícula  Fe3O4. 
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Posteriormente o sistema foi lavado com acetona, água destilada e metanol 
por três vezes cada reagente (Figura 10). 
 
 
Figura 10.  Lavagem com acetona, água e metanol. 
 
 






Figura 12. Nanopartícula  Fe3O4 (seca) em temperatura ambiente. 
 
 
Inicialmente foi produzido o ácido 4-metoxi-4-oxibutanóico. Para isso foi 
utilizada uma solução de anidro succínico (Figura 13) em metanol (25,5 g; 0,2 mol) 
(140 mL) foi submetida a refluxo durante 3 horas, foi concentrada, obtendo-se dessa 














4.8.1 Procedimento da  Reação de Ugi 
 
Nanopartícula Fe3O4NH2 (0,651; 9,0 mmol) e paraformaldeído (0,27g; 9,0 
mmol) em metanol 5 mL. O ácido 4-metoxi-4-oxibutanóico e o isocianeto foram 
adicionado após 15 minutos, e a mistura foi agitada por 24 horas a temperatura 
ambiente. Posteriormente decantada com a ajuda de um ímã e lavado com metanol 
e acetona por três vezes. 
 
4.8.2 Desproteção do grupo OCH3 
 
Foi adicionado LiOH (3 mmol; 0,179g) a uma solução do peptóide (3 mmol; 
0,217 g) em THF/H2O (2:1; 70 mL; 30 mL). Agitar por 1 hora e 30 min a 0ºC. A 
solução foi acidificada a pH 2 com uma solução de NaHSO4 2M e extraída com éter 
dietílico (2x 25 mL). A fase aquosa foi decantada com auxílio de um ímã. A Figura 38 
mostra o momento da desproteção do grupo OCH3. 
 




Após o preparo e caracterização, o híbrido foi utilizado na síntese do biodiesel 




4.9. Método de síntese do biodiesel 
 
Não existe restrição quanto a rota tecnológica para a síntese do biodiesel, 
sendo possível utilizar como biodiesel os produtos obtidos tanto pelo processo de 
esterificação quanto pelo processo de transesterificação (SUAREZ; MANEGHETTI, 
2007). 
Atualmente, o biodiesel é obtido através de reações de transesterificação 
entre um óleo vegetal e um álcool de cadeia curta na presença de catalisador. (MA & 
HANNA, 1999; FUKUDA et al., 2001). Sendo este o método que foi utilizado no 
trabalho. 
4.9.1 . Procedimento geral para síntese do biodiesel com catálise 
homogênea  (KOH). 
Foi adicionado KOH (% variável) ao óleo de soja, a ração molar óleo / metanol 
(1:6), 60 °C, por 1 hora sob agitação no sistema de condensação. Após esfriar à TA 
separou-se as fases. (se houver). 
 
4.9.2 . Procedimento geral para a síntese do biodiesel com catálise 
heterogênea (NCMP) 
 
Foi adicionado NCMP (% variável) ao óleo de soja ou palma, a razão molar 
óleo / metanol (1:6), 60 °C, por 1 hora sob agitação no sistema de condensação. 
Após esfriar em TA separaram-se as fases. (se houver). 
Observação: Todas as condições na reação são variáveis (tempo, razão molar, 





4.9.3 Produção de biodiesel utilizando o catalisador magnético - 
peptóide. (NCMP) 
 
Utilizou-se na síntese do biodiesel de óleo de soja e palma, o híbrido de 
nanopartícula magnética de óxido de ferro, Nanocatalisador Magnético Peptóide 
(NCMP), como agente catalisador ácido heterogêneo da síntese, com diferentes 
parâmetros a serem testados. 
Inicialmente foi criado um micro sistema (Figura 15), com o intuito de 
maximizar a reação e obter economia no uso do catalisador. Ele consiste em um 
condensador artesanal, que foi produzido com os seguintes materiais: uma bolsa de 
gelo, mangueira em silicone, vidros com tampas rosqueáveis e cola plástica para 
vedações.  
 
Figura 15.  Condensador artesanal. 
 
Para garantir o êxito das reações, foram feitos teste de produção de biodiesel 
no micro sistema (Figura 16), com o óleo de soja e KOH, razão molar óleo / metanol 
(1:6), 60 °C, 1 hora de reação seguindo procedimento descrito na literatura (MEHER 
et al. 2006) e comparadas aos biodiesel de óleo de soja. Foram feitas 4 reações de 





Figura 16. Síntese do biodiesel no micro sistema com catalisador (KOH), óleo de 
soja e metanol. 
 
 
4.9.3.1 Testes com catalisador peptóide (NCMP) 
 
Foram sintetizadas as amostras sendo utilizado o catalisador heterogêneo – 
NCMP – que seguiram os seguintes parâmetros: 
1) Porcentagens de catalisador – 1, 2, 3 e 5%; 
2) Temperaturas – 60, 80 e 100 ºC; 
3) Tempo de reações variando de 1:00 hora a 1:30 hora;   
4) Razão molar óleo/47álcool  de 1/6 e 1/9.  
As Figuras 17 e 18 abaixo, mostram o sistema de síntese com o catalisador 





Figura 17. Preparando amostra no micro sistema- Pesando catalisador magnético, 
óleo e metanol. 
 
 
No momento em que foram colocadas as barras magnéticas para agitação do 
sistema, o catalisador demonstrou suas propriedades magnéticas. Nota-se na 
imagem (Figura 12), que o catalisador foi atraído magneticamente. 
 
 




A Tabela 1 a seguir mostra um resumo das primeiras reações que foram 
realizadas com NCMP, a tabela está dividida em dois blocos: Bloco A e Bloco B, 
onde, no bloco A está em destaque (cor azul escura) para salientar a mudança na 
porcentagem de NCMP que é a variável deste bloco. No bloco B, está em destaque 
(cor roxa escura) o aumento do tempo de reação. 
 
Tabela 1. Resumo das reações de síntese do biodiesel.  
 
RESUMO DAS REAÇÕES  
 
Amostras % de NCMP 













P1 1 0,01 60  1/6 01:00 
P2 2 0,02 60  1/6 01:00 
P3 3 0,03 60  1/6 01:00 
P4 5 0,05 60  1/6 01:00 
BLOCO B 
P1.1 1 0,01 80  1/9 01:00 
P1.2 2 0,02 80  1/9 01:00 
P1.3 3 0,03 80  1/9 01:00 
P1.4 5 0,05 80  1/9 01:00 
P1A 1 0,01 80  1/9 01:30 
P2A 2 0,02 80  1/9 01:30 
P3A 3 0,03 80  1/9 01:30 
P4A 5 0,05 80  1/9 01:30 
Amostras: P1, P2, P3 e P4; 
 
- Em P1, foi sintetizado biodiesel de óleo de soja, utilizando como catalisador 
o peptóide 1%, razão molar óleo / álcool: 1/6, temperatura: 60 ºC, tempo de reação: 
1 hora. 
- Em P2, foi sintetizado biodiesel de óleo de soja, utilizando como catalisador o 
peptóide 2%, razão molar óleo / álcool: 1/6, temperatura: 60 ºC, tempo de reação: 1 
hora.  
-Em P3, foi sintetizado biodiesel de óleo de soja, utilizando como catalisador o 




- Em P4, foi sintetizado biodiesel de óleo de soja, utilizando como catalisador 
o peptóide 5%, razão molar óleo / álcool: 1/6, temperatura: 60 ºC, tempo de reação: 
1 hora.  
As amostras foram colocadas no micro condensador, e agitadas com auxílio 
de barras magnéticas. Após a síntese as amostras foram analisadas por IV. Em que 
o espectro está sendo comparado com o espectro de óleo de soja comercial nas 
Figuras 21, 22, 23 e 24 (Espectro de infravermelho de comparação entre amostra 
P1, P2, P3 e P4 (síntese de biodiesel – catálise heterogênea com (NCMP)) com o 
óleo de soja comercial). 
 
Após a análise, observou-se que os espectros das amostras eram 
praticamente idênticos ao espectro do óleo de soja, exceto na amostra P4 
(vermelho), pois apresentou um pico diferente. 
Amostras: P1.1, P1.2, P1.3 e P1.4; 
 
- Em P1.1, foi sintetizado biodiesel de óleo de soja, utilizando como 
catalisador o peptóide 1%, razão molar óleo / álcool: 1/6, temperatura: 80 ºC, tempo 
de reação: 1 hora.  
- Em P1.2, foi sintetizado biodiesel de óleo de soja, utilizando como 
catalisador o peptóide 2%, razão molar óleo / álcool: 1/6, temperatura: 80 ºC, tempo 
de reação: 1 hora.  
- Em P1.3, foi sintetizado biodiesel de óleo de soja, utilizando como 
catalisador o peptóide 3%, razão molar óleo / álcool: 1/6, temperatura: 80 ºC, tempo 
de reação: 1 hora. 
- Em P1.4, foi sintetizado biodiesel de óleo de soja, utilizando como 
catalisador o peptóide 5%, razão molar óleo / álcool: 1/6, temperatura: 80 ºC, tempo 
de reação: 1 hora. 
As amostras foram colocadas no micro condensador, e agitadas com auxílio 
de barras magnéticas. Após a síntese as amostras foram analisadas por IV. Em que 
o espectro está sendo comparado com o espectro de óleo de soja comercial nas 
Figuras 25, 26, 27 e 28 (Espectro de infravermelho de comparação entre amostra  
P1.1, P1.2, P1.3 e P1.4 (síntese de biodiesel – catálise heterogênea com (NCMP)) 
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com o óleo de soja comercial), os espectros das amostras e do óleo foram idênticos 
exceto em P1.1 onde nota-se uma pequena mudança de pico. 
 
Amostras: P1A, P2A, P3A e P4A; 
 
- Em P1A, foi sintetizado biodiesel de óleo de soja, utilizando como 
catalisador o peptóide 1%, razão molar óleo / álcool: 1/6, temperatura: 80 ºC, tempo 
de reação: 1:30 hora.  
- Em P2A, foi sintetizado biodiesel de óleo de soja, utilizando como 
catalisador o peptóide 2%, razão molar óleo / álcool: 1/6, temperatura: 80 ºC, tempo 
de reação: 1:30 hora.  
- Em P3A, foi sintetizado biodiesel de óleo de soja, utilizando como 
catalisador o peptóide 3%, razão molar óleo / álcool: 1/6, temperatura: 80 ºC, tempo 
de reação: 1:30 hora.  
- Em P4A, foi sintetizado biodiesel de óleo de soja, utilizando como 
catalisador o peptóide 5%, razão molar óleo / álcool: 1/6, temperatura: 80 ºC, tempo 
de reação: 1:30 hora.  
As amostras foram colocadas no micro condensador, e agitadas com auxílio 
de barras magnéticas e permaneceram com os mesmos espectros das amostras 
anteriores exceto em P1A, como mostra o espectro de IV (Figura29). 
 
 
 Planejamento – Produção de biodiesel utilizando o catalisador 
magnético – peptóide (NCMP) 
 
Para uma melhor efetividade dos resultados, foi elaborado um planejamento 
experimental 23, com quatro repetições no ponto central. As reações foram 
denominadas por PJ1, PJ2, PJ3, PJ4, PJ5, PJ6, PJ7, PJ8, PJ9, PJ10, PJ11, PJ12. 
Nesta etapa do trabalho foi utilizado o óleo de soja, o NCMP e metanol. A 






Tabela 2. Parâmetros de planejamento para síntese do biodiesel. 
  -1 0 1 
Temperatura 60 80 100 
Catalisador  1 5,5 10 




   Experimento Temperatura Catalisador  Óleo: álcool 
1 -1 -1 -1 
2 -1 -1 1 
3 -1 1 -1 
4 -1 1 1 
5 1 -1 -1 
6 1 -1 1 
7 1 1 -1 
8 1 1 1 
9 0 0 0 
10 0 0 0 
11 0 0 0 
12 0 0 0 
 
 
4.9.3.2 Produção de biodiesel utilizando o catalisador magnético – 
peptóide (NCMP) e nanopartícula magnética antes da 
funcionalização. 
 
Como os testes no microssistema não foram bem sucedidos, decidiu-se fazer 
as reações em um sistema maior utilizando balão de condensação normal. Também 
foi testada a reação apenas com a nanopartícula de ferro recoberta com grupos NH2. 











Tabela 3. Resumo das Reação de Síntese de Biodiesel  
 
 Reação 1) Síntese de Biodiesel Utilizando Nanopartícula Magnética com Óleo 
de soja: Quantidade de Óleo: 5 gramas; Quantidade de Catalisador: 0,8 %; Razão 
Molar óleo/metanol: 1/6; Temperatura: 60 °C e Tempo: 1 hora. 
 
Reação 2) Síntese de Biodiesel Utilizando Nanopartícula Magnética com Óleo 
de soja: Quantidade de Óleo: 5 gramas; Quantidade de Catalisador: 5 %; Razão 
Molar óleo/metanol: 1/9; Temperatura: 120 ºC; Tempo:4 horas. 
 
Reação 3) Síntese de Biodiesel Utilizando Peptóide com Óleo de soja: 
Quantidade de Óleo: 2 gramas; Quantidade de Catalisador: 5%; Razão Molar 
óleo/metanol: 1/18; Temperatura: 120 ºC; Tempo: 4 horas. 
 
Reação 4) Síntese de Biodiesel Utilizando Peptóide com Óleo de soja: 
Quantidade de Óleo: 2 gramas; Quantidade de Catalisador: 5%; Razão Molar 
óleo/metanol: 1/9; Temperatura: 120 ºC; Tempo: 4 horas. 
 
Reação 5) Síntese de Biodiesel Utilizando Nanopartícula Magnética com Óleo 
de palma: Quantidade de Óleo: 8 gramas; Quantidade de Catalisador: 5%; Razão 
Molar óleo/metanol: 1/9 ; Temperatura: 120 ºC; Tempo: 4 horas. 
 
Reação 6) Síntese de Biodiesel Utilizando Peptóide com Óleo de palma: 
Quantidade de Óleo: 8 gramas; Quantidade de Catalisador: 5%; Razão Molar 
óleo/metanol: 1/9; Temperatura: 120 ºC; Tempo: 4 horas. 
 
 

















1 Bionano 1 nanopartícula soja 0.8 60  1/6 1 
2 Bionano 2 nanopartícula soja 5 120  1/9 4 
3 Biopeptóide NCMP soja 5 120 1/18 4 
4 Biopeptóide 2 NCMP soja 5 120 1/9 4 
5 Nanopalma nanopartícula palma 5 120 1/9 4 
6 Peppalma NCMP palma 5 120 1/9 4 
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5. Resultados e Discussão 
 
5.1. Resultados da DRX realizada na NPM e no NCMP 
 
As Figuras 19 e 20 mostram o resultado da DRX para a nanopartícula e do 
híbrido nanopartícula-peptóide.(NCMP), mostram que os picos são referentes ao 
grupo espinélio. De acordo com os dados do DRX e a coloração obtida na síntese foi 
confirmada a estrutura da magnetita. 
O tamanho do diâmetro da nanopartícula magnética de óxido de ferro e do 












Figura 20. DRX NCMP. 
 
 
5.2.  Resultado do IV realizada na NPM e no NCMP 
 
As principais bandas observadas no espectro da nanopartícula (Figura 21) 
foram: 2921 cm-1 indicando o estiramento da ligação –CH2 proveniente da 
dodecilamina, 1616 cm-1 a banda referente a presença do grupo NH2 é indicativa da 
função amina evidenciando a presença do grupamento amino na nanopartícula e 
569 cm-1 banda referente às vibrações da ligação de Fe-O (SAKANEL; CARDOSO ; 








As principais bandas observadas no espectro do peptóide (Figura 22) foram: 
3440 cm-1 que está associada à presença de grupos OH, 1615 cm-1 referente ao 
estiramento da ligação C=O – mostrando a incorporação do peptóide à 
nanopartícula, 1129 cm-1 deformação da ligação C-N das ligações amida, 935 cm-1 
característico da deformação angular da ligação N-H do peptóide e 585 cm-1 banda 
referente às vibrações da ligação de Fe-O. 
 
 






5.3. Resultados - Índice de acidez do óleo 
 
Para o índice de acidez, os resultados em triplicata desta análise estão na 
tabela 4 a seguir. 
 





Características físico-químicas do óleo de soja de acordo com a legislação 
estão na Tabela 5 com adaptações. 
 
Tabela 5. Valores de Referência do óleo de soja: The United States Pharmacopeia – 
USP 27; RDC Nº482, de 23/09/1999, da Agência Nacional da Vigilância Sanitária – 
ANVISA. 
ÍNDICES Unidades Valores de referência 
Peso Específico (25ºC) g/c m³ 0,916 – 0,922 
Acidez, óleo refinado g ácido oleico/100g < 0,3 
Acidez, óleo bruto g ácido oleico/100g < 2,0 
 
Tabela 6. Resultados das análises de índice de acidez; densidade e viscosidade. 
Óleos 
 
Índice de Acidez mg 
KOH/grama 
Densidade g/cm3 Viscosidade 
mm2/s 
Soja R1 = 0,103 R2 = 2,304 0,91976 31,47 




5.4. Resultados das reações 
5.4.1. Resultados das reações nas amostras R1, R2, R3 e R4 (catálise 
homogênea com KOH e metanol) 
As amostras R1, R2 e R3 se mostraram de acordo com as características do 
biodiesel e as análises de IV (Figura 23) mostram compatibilidade com o IV do 
biodiesel de óleo de soja catálise homogênea com KOH, exceto R4 em que ocorreu 
uma mudança de pico. Com isso, o sistema foi revisto e corrigida a possível 
contaminação. 
A presença de longas cadeias carbônicas é verificada pela vibração C-H de 
alifáticos entre 3000 e 2800 cm-1, e pela deformação C-H em 1515 cm-1 e 1463 cm-1. 
A banda em 1750 cm-1 representa o estiramento C=O indicando a presença de 
éster. As bandas entre 1300 cm-1 e 950 cm-1 são decorrentes do estiramento C-O de 
ácidos carboxílicos e ésteres. A presença de mais de quatro carbonos sp2 conjugado 
é indicado pela banda correspondente ao movimento tesoura ordenado das ligações 




Figura 23. Espectro de infravermelho biodiesel de óleo de soja catálise homogênea 
com KOH em micro sistema comparada com espectro de infravermelho do biodiesel 




O espectro de infravermelho das amostras P1A, P2A, P3A e P4A foram 
comparadas com espectros de IV do óleo de soja e do biodiesel, e não se mostram 
compatíveis com o biodiesel e sim com o espectro do óleo de soja, pode se concluir 
que não houve conversão de éster(biodiesel), chama a atenção para P1A (verde) 
(Figura 24), que apresentou um pico aproximadamente em 1000 cm-1, e de acordo 
com SILVERSTEIN e WEBSTER, as bandas entre 1300 cm-1 e 950 cm-1 são 
decorrentes do estiramento C-O de ácidos carboxílicos e ésteres. a Tabela 7, 
demonstra a classe de compostos que cada banda referente ao IV do biodiesel e 








O espectro de infravermelho comparação da síntese de biodiesel catálise 





Figura 24. Espectro de infravermelho comparação da síntese de biodiesel catálise 
heterogênea (NCMP) com o óleo de soja e biodiesel. 
 
 
Mesmo notando que em algumas amostras ocorreu uma mudança de pico, 
não foi possível afirmar que se tratava de conversão do óleo em biodiesel. Quando 
foram comparadas com os espectros do biodiesel da base de dados da Embrapa 
Agroenergia, observou-se que os IV não eram compatíveis com os do biodiesel e 
sim com o do óleo de soja. Em anexo estão os IV referentes as reações que foram 
realizadas. Como estas análises não foram conclusivas, foi elaborado um 
planejamento de testes, e novas sínteses foram realizadas.  
 
Em seguida, foram realizadas análises de infravermelho e os espectros de IV 
do biodiesel (catálise heterogênea (NCMP)) com comparação ao IV do óleo de soja 
e biodiesel da base de dados da Embrapa Agroenergia, realizada em todas as 
amostras do planejamento, cujo os espectros estão em Anexo, foram denominadas 
por ( PJ1, PJ2, PJ3, PJ4, PJ5, PJ6, PJ7, PJ8, PJ9, PJ10, PJ11, PJ12) Figuras 30, 
31, 32, 33, 34, 35, 36, 37, 38, 39, 40 e 41 respectivamente . Em nenhuma das 
amostras, pode - se afirmar que houve conversão em biodiesel.  
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Mesmo após o planejamento, as reações não foram bem sucedidas de acordo 
com as análises de IV.  Como os espectros de IV das amostras e do óleo estavam 
parecidos, optou- se por realizar a caracterização através de análise por HPLC de 
algumas amostras selecionadas. Os cromatogramas das amostras 1, 2, 3 e PJ8 
mostram a área em destaque (cor rosa) onde mostra os picos referentes aos ésteres 
no HPLC das seguintes amostras: Amostra 1.Bionano 1;  Amostra 2. Bionano 2; 
Amostra 3.Biopeptóide 1 e Amostra PJ8 - Amostra do planejamento 
 
Cromatogramas do HPLC das Amostras selecionadas que mostram a área 
em destaque (rosa) referente aos ésteres. 
 
 
Figura 25. Cromatograma  HPLC da amostra bionano 1 a área em destaque (cor 
rosa) onde mostra os picos referentes aos ésteres no HPLC. 
 
 
Figura 26. Cromatograma HPLC da amostra bionano 2 a área em destaque (cor 





Figura 27. Cromatograma HPLC da amostra Biopeptóide 1 a área em destaque (cor 




Figura 28. Cromatograma HPLC da amostra PJ8 a área em destaque (cor rosa) 
onde mostra os picos referentes aos ésteres no HPLC. 
 
Através dos espectros de HPLC verificou-se baixíssima conversão de ésteres. 
As análises das amostras do planejamento com exceção PJ8, não demonstram 
picos na região de interesse por esse motivo não foi apresentado cada 
cromatograma de HPLC das amostras que foram analisadas. No anexo estão alguns 
cromatogramas e mostram que não existem picos na região de ésteres. 
 
 
A Figura 29 mostra as amostras de biodiesel. Na amostra biopeptóide 2 
(Reação 4), observou-se que ela adquiriu  uma cor que não condiz com o óleo 
usado para sua síntese, neste caso o óleo de soja, que pode ser um indício de 
oxidação do NCMP. Esta imagem foi feita logo após a síntese, as amostras ainda 
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não haviam passado por nenhum processo de filtragem, centrifugação ou 
concentração, a segunda fase que pode ser observada na maioria das amostras 
trata-se de excesso de metanol e não de glicerina.   
 
 
Figura 29. Amostras da síntese com NCMP, óleo de soja e palma sintetizadas em 
balão de condensação. 
 
Todas as reações foram analisadas por RMN, uma vez que as análises por IV 
e HPLC não foram conclusivas.  
Pelos espectros de RMN das amostras das reações em condições normais, 




Figura 30. Espectro de H1 RMN (300 MHz, CDCl3) da reação 1, Bionano1. 
 
No espectro da reação 1 (Figura 30) nota-se que os picos referentes aos 
hidrogênios da porção glicerol do óleo (= 4,11 e 4,26 ppm) ainda estão presentes. 
Além disso não é observado o pico referente à metoxila do biodiesel que, segundo a 
literatura, (MIYAKE et al, 1998) aparece em = 3,6 ppm. O que nos leva à conclusão 
de que não houve conversão.  
O mesmo foi observado nos espectros de RMN das reações 3 e 6, que se 
encontram no anexo.  
Na reação 2 (Figura 31), observou-se um pequeno pico na região de 3,6 ppm, 
o que pode evidenciar uma pequena conversão do óleo em biodiesel. Pela 
integração dos picos dos sinais dos hidrogênios do glicerol e da metoxila temos uma 





Figura 31. Espectro de H1 RMN (300 MHz, CDCl3) da reação 2. 
  
Essa pequena conversão também foi observada no espectro da reação 5, 








5.5. Recuperação do catalisador 
 
Após a síntese de diversas amostras de biodiesel, algumas foram escolhidas 
para se realizar a recuperação do catalizador. As amostras que foram escolhidas 
são: PJ1, PJ2, PJ3, PJ8, bionano 1 e biopeptoide 1. 
O NCMP, foi recuperado com auxílio de um ímã, lavado com acetona por três 
vezes cada e, seco à T.A. 
Com as amostras de NCMP secas, foram realizadas análise de IV utilizando 
pastilhas de KBr, nas Figuras (33, 34, 35, 36, 37, 38) que são das seguintes 
amostras de biodiesel: PJ1, PJ2, PJ3, PJ8, bionano 1 e biopeptóide 1 
respectivamente. Os espectros de IV mostram que houve mudança nos picos e que 
o espectro não permanece com as mesmas características e estrutura inicial 
mostrada nos espectros da nanopatícula e peptóide (Figuras 21 e 22), 
















Figura 36. Infravermelho da amostra de resíduo PJ8. 
 
 
Figura 22.  Espectro de Infravermelho do Peptóide.  
 
Os espectros das amostras de bionano 1 e biopeptóide 1 logo abaixo (Figura 
37 e 38), estão sendo comparadas com os espectros das (Figura 21 e 22), espectro 





Figura 37. Infravermelho da amostra de resíduo Bionano1. 
 
 
Figura 21.  Espectro de Infravermelho da Nanopartícula (Fe3O4NH2) 
 
 





Figura 22. Espectro de Infravermelho do Peptóide. 
 
 
Não é possível afirmar que após a reação de síntese do biodiesel, o NCMP 
não tenha sofrido alterações e ou deformações, também não é possível afirmar 
categoricamente que as tenha sofrido. São necessárias outras análises, repetições e 
o uso de diferentes metodologias e parâmetros. 
Em uma das amostras (Bionano2) observou-se mudança em sua coloração 



















6. Conclusão e Perspectivas 
 
O trabalho de pesquisa cujo, o intuito inicial foi sintetizar um híbrido de 
nanopartícula magnética - peptóide, realizar sua funcionalização através da reação 
de Ugi, e utilizá-lo como possível catalisador heterogêneo na síntese de biodiesel, 
permitem concluir que:  
A síntese da nanopartícula magnética foi bem sucedida, pois as análises de 
Difração de raios - X (DRX) e infravermelho (IV), mostraram-se de acordo com a 
literatura; 
A funcionalização da nanopartícula também está de acordo com a literatura, 
pois suas caracterizações através de análise de Difração de raios - X (DRX) e 
infravermelho (IV) comprovam tal êxito; 
Quando se realizaram as sínteses do biodiesel, foi criado um micro 
condensador artesanal, em que foram primeiramente realizadas sínteses de catálise 
homogênea com KOH, visando sua funcionalidade. Pode-se verificar que as reações 
foram bem sucedidas, pois o espectro de infravermelho mostra a conversão de 
biodiesel no micro sistema usado, como também se mostrou prático e econômico.  
Quanto à síntese do biodiesel utilizando o catalisador NCMP, os resultados 
mostram: 
Fácil recuperação do catalisador – em algumas amostras pode-se retirar o 
catalisador quase completamente somente com o auxílio de um ímã; 
O infravermelho da amostra do catalisador residual mostra algumas 
mudanças comparadas com o IV inicial, ou seja, o catalisador pode ter reagido no 
momento da síntese. Em uma das amostras pôde-se constatar uma brusca 
mudança de cor, que ―pode ser‖ uma provável oxidação na amostra denominada 
biopeptóide 2, feita com óleo de soja e mostra uma coloração laranjada. 
A partir dos dados e resultados experimentais apresentados neste trabalho, 
pode-se concluir que o catalisador heterogêneo magnético – peptóide que foi usado 
na síntese do biodiesel de óleo de soja e óleo de palma, mostrou baixa conversão 
de ésteres nas reações de transesterificação/esterificação, nas condições e 
parâmetros (temperatura, porcentagem de catalisador, razão molar álcool / óleo e 
tempo reacional) que foram utilizados neste trabalho. 
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Seria necessária uma mudança nestes parâmetros, bem como um estudo 
mais detalhado da estabilidade superficial do peptóide ou a escolha de outros 
reagentes para sua síntese. 
Uma das características que tornam as reações multicomponentes 
interessantes é a possibilidade de mudança dos reagentes em sua síntese. A reação 
de Ugi, mostra muitas possibilidades de substituição dos seus reagentes. Com a 
possibilidade de mudança na superfície da nanopartícula magnética, através do uso 
de outros reagentes em sua funcionalização pode se tornar possível uma melhor 
conversão de ésteres. 
Salientando que a superfície do catalisador utilizado nesta síntese possui 
características ácidas em sua funcionalidade e que uma mudança nesta 
característica, para básica, pode aumentar a possibilidade de uma melhor 
conversão. 
Uma nova possibilidade seria o uso de um peptóide com a superfície ativa 
básica como o exemplo da estrutura abaixo:  
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Figura 39. Espectro de infravermelho de comparação entre amostra P1 (síntese de 





Figura 40. Espectro de infravermelho de comparação entre amostra P2 (síntese de 





Figura 41. Espectro de infravermelho de comparação entre amostra P3 (síntese de 






Figura 42. Espectro de infravermelho de comparação entre amostra P4 (síntese de 






Figura 43. Espectro de infravermelho de comparação entre amostra P 1.1 (síntese 






Figura 44. Espectro de infravermelho de comparação entre amostra P 1.2 (síntese 









Figura 45. Espectro de infravermelho de comparação entre amostra P 1.3 (síntese 







Figura 46. Espectro de infravermelho de comparação entre amostra P 1.4 (síntese 






Figura 47. Espectro de infravermelho de comparação entre amostra P1.A (síntese 







Figura 48. Espectro de infravermelho de comparação entre amostra PJ1 (síntese de 







Figura 49. Espectro de infravermelho de comparação entre amostra PJ2 (síntese de 





Figura 50. Espectro de infravermelho de comparação entre amostra PJ3 (síntese de 









Figura 51. Espectro de infravermelho de comparação entre amostra PJ4 (síntese de 






Figura 52. Espectro de infravermelho de comparação entre amostra PJ5 (síntese de 









Figura 53. Espectro de infravermelho de comparação entre amostra PJ6 (síntese de 






Figura 54. Espectro de infravermelho de comparação entre amostra PJ7 (síntese de 







Figura 55. Espectro de infravermelho de comparação entre amostra PJ8 (síntese de 





Figura 56. Espectro de infravermelho de comparação entre amostra PJ9 (síntese de 









Figura 57. Espectro de infravermelho de comparação entre amostra PJ10 (síntese 








Figura 58. Espectro de infravermelho de comparação entre amostra PJ11 (síntese 






Figura 59. Espectro de infravermelho de comparação entre amostra PJ12 (síntese 






















Cromatograma 1. Cromatograma HPLC da amostra 6 a área em destaque (cor 




Cromatograma 2. Cromatograma HPLC da amostra 7 a área em destaque (cor 






Cromatograma 3. Cromatograma HPLC da amostra 9 a área em destaque (cor 




Cromatograma 4. Cromatograma HPLC da amostra 10 a área em destaque (cor 





Cromatograma 5. Cromatograma HPLC da amostra 11 a área em destaque (cor 
rosa) onde mostra os picos referentes aos ésteres no HPLC. 
 
 
 
 
